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Patentanspriiche . 



1. Verfahren- zur Erzeugung fein verteilter Magnetit-Teilchen, 
dadurch gekennzeichnet, dafi man Losungen herstellt, die Eisen(II)- 



Kengen vermisctit, dafi alle freie Saure neutralisiert wird, die 
Temperatur des Gemisches auf mindestens etwa 50°C halt, die Bil- 
dung fein verteilter Teilchen bewirkt und die magnet ischen Te'il- 
chen gewinnt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafi das 
Verhaltnis von Eisen(III)-Ionen zu Eisen( II)-Ionen irn Bereich von 
etwa 3 • 1 zu etwa 1 :"2 gehalten wird, 

3- Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dafi das 
Verhaltnis von Eisen(III)-Ionen zu Eisen( II)-Ionen in diesen Lo- 
sungen im Bereich von etwa 3 : 1 zu etwa 1 : 1 gehalten wird. 

4.. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dafi das 
Verhaltnis von Eisen( III )-Ionen zu Eisen( II)-Ionen in diesen Lo- 
sungen im Bereich yon etwa 2*:- r zu etwa 1:1 gehalten wird. 

5- Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dafi die 
Konzentration an Eisen in diesen Losungen im Bereich von etwa 



Eisen(IIl)-ionen und freie s 
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1C "bis otwa 3° g/Liter geholten wird. 



6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daB die 



Teriiporatur in den Losungen cuf einen Bereich von 100 bis etwa 



15°°C eingestellt wird. 

7. Verfahren nach Anspruch "1 , dadurch gekennzeichnet , daB im 
Gemisch ein oberf lachenaktives Mittel verwendet wird* 

8. Verfahren zur Erzeugung feiri verteilter Magnetit-Teilchen, 
dadurch gekennzeichnet , daB man einen Brei durch Vereinigung 
von Losungen zwei- und dreiwertigen Eisens in einern sauren Me- 
dium und einer ausreichenden Menge Amrnoniak herstellt, den 
pH-Wert der Fliissigkeit des Breies auf den eines Eisensalzes 
einstellt, das bei der Umsetzung dieses Eisens und der Saure 
entsteht, die Temperatur des Breies bei mindestens 5°°C halt, 
die Bildung von fein verteilten Magnetit-Teilchen bewirkt und 
diei^o gewinnt. 

9* Verfahren zur Erzeugung fein verteilter Magnetit-Teilchen, 
dadurch gekennzeichnet, daB man a) eine Ausgangslosung, die 
Eisen(III)-Ionen und Eisen(II)-Ionen' in einem sauren Medium 
enthalt, und b) eine Losung von Ammoniak herstellt, die Losung 
a) einer solchen Menge der Losung b) zusetzt, daB alle freie 
Saure im entstandenen Brei neutralisiert wird, den Brei bei min- 
destens etwa 50°C halt, die Bildung fein verteilter Magnetit- 
Teilchen bewirkt und diese gewinnt* • 



709813/0760 



-vr- 2642383 



10. Verfahren nach Anspruch~9, dadurch gekennzeichnet ,. daB die 
Losung a ) in die Losung b) eingeGpriiht wird. 

11.. Verfahren nach den Anspriichen 8 bis 10, dadurch gekennzeich- 
net, daij das Verhaltnis der Eisen(III)-Ionen zu Eisen(II)-Ionen 
im sauren Medium im Bereich von etwa 3 : 1 his etwa 1 : 2 ge- 
halten wird. 

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeich.net, daB das 
Verhaltnis von Eisen(-III)-Ionen zu Eisen(II)-Ionen im sauren 
hedium im Bereich von etwa 3 : 1 zu etwa 1 : 1 gehalten wird. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Verhaltnis von Eisen(III)-Ionen zu Eisen( II )-Ionen im sauren 
Medium im Bereich von etwa 2 : zu etwa 1 : 1 gehalten wird. 

14-. Verfahren nach den Anspriichen 8 bis 10, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Konzentration an Eisen im sauren Medium etwa 10 
bis 30 g/Liter betragt. 

15. Verfahren nach den Anspriichen 8 bis 10, dadurch gekennzeich- 
net, daB die' Temperatur im sauren Medium bei etwa 100 bis etwa 
150°C gehalten wird. 

16. Verfahren nach den Anspriichen 8 bis 10, dadurch gekennzeich 
net, daB im Brei ein oberf lachenaktives Mittel verwendet wird, 

•wie Goulac, Dextrin, Orzan, Tween 60, EMA-1103 Span 85 Oder 
Aerosol 0-61. 
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17. Verfahren nach den Anspriichen 8 bis 10, dadurch gekennzeich 
net, dais im sauren Medium als Saure Schwef eleaure verwendet 
wird unJ der pH-Wert des Breies mindestens etv/a 5?4. betragt ♦ 
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16 994 



Sherritt Gordon Kines Limited 
Toronto, Ontario (Kanada) 



Verfahren zur Herstellung feiner Magnetit-Teilchen. 



DieErfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung feiner 
Magnetit-Teilchen zur Verwendung bei der Pertigung von Magnet- 
Bandern, -Tinte und dergleichen. Irn besonderen befasst sich die 
Erfindung mit einem Verfahren, das die Umsetzung von Eisen(II)- 
und Eisen (Ill)-Salzen und A,.imoniak unter kontrollierten Bedin- 
gungen in eineoi wasserigen hediura zwecks Ausfallung von kugeli- 
gen, feinon Inagnetit-Teilchen umfasst. 

Die Herstellung von Magnetit-Teilchen aus Eisenpulver durch par- 
tielle Oxidation Oder aus Karnatit-Teilchen durch partielle Re- 
duktion ist bekannt. Die auf diese Weise , erzeugten Inagnetit- 
Teilchen sind aber fiir eine Verwenduna: in magnetischen Tinten 
zu grob nnd miissen pulverisiert werucn. Hierzu wird gewohnlich 
eine rtaik.ahlung in einer Kugelnaihlc eingeschaltet • Diese rnuB 
sich aber iiber einen sehr langen. Zeitraum, wie 1000 Ctunden, 
erstreckcn, ut;i den Feinheitsgrad der Teilchen so weit herabzu- 
setzen, dab sie fur magnet ische Tinten geeignet sind. Wepren der 
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iiberlangen Mahlungszeiten sind jedoch die Kosten fur die Ver- 
mahlung betrachtlich; sie machen regelraafiig einen wesentlichen 
Teil der Gesatnt-Erzeugungskosten der Magnetit-Teilchen aus. 

Ge^enstand der Erfindung ist ein Verfahren, nach welchem kuge- 
lige Magnetit-Teilchen ohne eine Vermahlung erzeugt werden kon- 
nen, die sich fiir eine Verwendung bei der Herstellung magnetic 
scher Tint en und Bander eignen. 

Ein anderer Gegenstand ist ein Verfahren, nach welchem die GroBe 
der magnetischen Teilchen rait Rilfe einfacher und billiger Mit- 
tel in den Bereich von 200 bis 500 £ gebracht werden kann. 

Diese und andere Ziele lassen sich mit einein Verfahren verwirk- 
lichen, das folgende Schritte umfasst: Herstellung von Losungen, 
die Eisen(II)-, Eisen(III)-Ionen und freies Aiumoniak enthalten, 
Vermischen dieser Losungen in Mengen, die zur Neutralisierung 
freier Sauren notig sind, Einstellung der Temperatur des Gemi- 
sches auf mindestens 50°C, um eine Reaktion einzuleiten, die zur 
Bildung fein verteilter Magnetit-Teilchen fiihrt, und Gewinnung 
der Magnetit-Teilchen. 

Das erf indungsgemafle Verfahren • wird nachfolgend mit Bezug auf die. 
Zeichnungen beschrieben, von welchen 

Figur 1 ein Kurvenbild,- das die Auswirkung der Vermischungs- 



folge von Ammoniak und wasserigen Losungen von Eisen- 
(II)- und Eisen(Ill)-sulfat auf die Absitzgeschwin- 
digkeit des -aus dem gebildeten Brei ausgefallten 
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hagnetits und 



i^igur 2 ein Kurvenbild, das die Auswirkung des Molverhaltnis- 



sulfat zugegeben wurde, zeigen, 
darstellen. 

Als Ausgangsmaterial fur- das erf indungsgemafie Verfahren wer- 
den Losungen benotigt, die freies Ammoniak und geloste Salze 
von zwei- und dreiwertige.ra Eisen en'thalten. Hierfiir werden 
iiblicher Weise drei getrennte Losungen hergstellt: eine Lo- 
sung von Eisen(II)-Ionen. (der Kiirze wegen als Losung 1 be- 
zeichnet), eine Losung von Eisen(III)-Ionen (Losung 2) und 
eine Losung von freiem Ammoniak (Losung 3). Die Losungen' (l) 
und (2) konnen aus- einer Verbindung von Eisen und einer (oder 
mehreren) iiblichen Saure(n) hergeleitet sein, in welcher 
(welchen) das Eisen loslich ist. Die Saure kann beispielsweise 
Schwef elsaure , Salzsaure oder Essigsaure sein. 

Der erste Schritt des V'erf ahrens besteht iin Vermischen der 
Losungen (;1>, (2) und (.3) in solchen Mengen, daB die. gesamten 
freien Sauren in den Losungen (1) und (2) durch das freie 
Ammoniak- in der Losung- (3) neutral isi'ert werden. Dariiber 
hinaus ist zu empfehlen r die Losungen (1) und (2) in einem 
Verbal tnis zu kombinieren, dafi das Molverhaltnis Eisen(III) : 
Eisen(II) im. Endgemisch sich iia Bereich von 3 : 1 bis 1 : 2 
bewegt. In gleicher Weise zu empfehlen ist, Losungen (1), 



ses Fe /Fe auf die Absitzgescbwindigkeit des 
Hagnetits aus einem Brei von Eisen(II)-hydroxid und 
Ammoniak, dem eine wasserige Losung von Eisen(III)- 
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(2) und (3) so einzusetz.en, daB die Konzentration des loslichen 
Eisens i\u Gemisch zwischen 10 und ;?0 g/Liter liegt. 

Die am hiiufigsten angewandte Kethode zur Bestimmung der richti- 
gen i-ienge an der Losung (3)? die zur Neutralisierung der gesam- 
ten freien Sauren den Losungen (.1) und (2) zugegeben werden muB, 
besteht in der Uberwachung des anfallenden Gemisches'. Eine Neu- 
tralisierung aller freien Sauren tritt ein, wenn der pH-Wert 
des Gemisches gleich oder groBer ist als der pH-Wert der Eisen- 
salzlosung, die bei der Umsetzung von Eisen und Saure in den Lo- 
sungen (1) und (.2) entsteht. Ist beispielsweise die Saure in den 
Losungen (1) und (2) Schwef elsaure , dann gibt man von Losung (3) 
soviel hinzu, daB der pH-Wert auf tnindestens ansteigt.; dies 
ist der pH-Wert einer Eisensulf atlosung . Ist die Saure Essig- 
saure, dann setzt man Losung (3) in solcher Menge zu, daB sich 
der pH-\;ert auf den einer Eisenacetatlosung erhbht. In den Fallen 
in denen die Art des Eisensalzes in den Losungen (1) und (2) 
unbekannt ist, weil z.B. die Zusammenset zung der Sauren in den 
Losungen (1) und (2) unbestimmt ist, wahlt man eine solche Menge 
an Losung (3) neben Losung' (1) und (2), daB ein pH-Wert von etwa 7 
erreicht wird* Es ist moglich, den pH-Wert noch starker zu er- 
hdhen; eine solche MaBnahrae verbietet ' sich jedoch, weil zusatz- 
liche Kosten fur die Behandlung einer groBeren Nenge basischen 
Gemisches entstehen und wegen der Neigung des im Gemisch entstan- 
denen Magnetits, ^zu Eisenhydroxid zu oxidieren, 

Wie bereits. erwahnt, wird in dem Gemisch aus den Losungen (l) : t 
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(2). und (3) vorzugsweise .ein holverhaltnis von Fe +++ /Fe ++ im 
Bereich von 3-1 und 1 : 2 eingestellt. Eefindet sich das Hol- 
verhaltnis ausserhalb dieses Bereichs, dann entstehen unerwiinscht 
groBe hengen an Eisenhydroxid, die zu einer Verrainderung der 
magnetischen Eigenschaf ten des Verfahrens-Endprodukts fiihren, 
Han erhalt bevorzugte Absitzgeschwindigkeiten von Magnetit, wenn 
das erwahnte Verhaltnis zwischen 3 T und 1 : 1 liegt; die 
magnetischen Eigenschaf ten des Magnetits sind bei einem Verhalt- 
nis von 2 : 1 bis 1 r : 1 am besten. 

Ganz allgemein zeigt die Gesamtkonzentration von Eisen im Gemisch 
keinerlei Auswirkung auf die Bildung von . Maghetit . Jedoch be- 
gunstigt eine Konzentration von Eisen unterhalb etwa 30 g/Liter 
die Bildung eines feineren Kagnetit-Produkts mehr als eine 
hohere Kicenkonzentration. Da ein feineres Produkt durchwegs 
brauchbarer ist als ein groberes Produkt, wird eine Konzentra- 
tion an Eisen unterhalb 30' g/Liter vorgezogen. 

Die Reihenfolge dor Vermischung der Losungen (1), (2) und (3) 
hat eine betrachtliche Auswirkung auf die Menge des nach dem 
vorliegenden Verfahren erzeugten Hagnetits. Das Vennischen der 
Eisen(II)-Losung (.1) mit der Eisen(III)-Losung (2) und die Zu- 
gabe dioses Gemisches zur Amrnoniak-Losung (3) bewirkt eine so- 
fortige Reaktion, bei der praktisch das gesamte, im Gemisch oder 
Brei vorhanderie Eisen in Kagnetit iibergeht. Eine noch schnellere 
und vollstandige Umwandlung des loslichen Eisens in Hagnetit 
fcritt ein, wenn das Eisen, (II)-Eisen(III)-Gemisch- in die ammonia- 
kalasche Losung (3) eingespriiht wird. 
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Der Zusatz der annnoniakalischen Losung (3) zu einer Eisen(II)- 
Eisen(III)-L6sung (1), (2) bewirkt zunachst die Ausfallung von 
braunem Pe(OH)^, danach die Ausfallung von griinem Fe(0H) 2 und 
schliettlich von Magnetit. Die Umwandlung von Fe(OH)^ und Fe(0H) 2 
in Magnetit ist jedoch unvollstandig. Der Zusatz von Eisen(II)- 
Losung (1) zur ammoniakalischen Losung (3) und danach die Zugabe 
der Eisen(III)-Losung (2) zu der erhaltexien ammoniakalischen 
Eisen(II)-L6sung (1), (3) fiihrt zunachst zur Ausfallung von 
Fe(OH) Q und anschlieBend zur Ausfallung von Magnetit; aber auch 
jetzt ist die Umwandlung zu Magnetit unvollstandig. In gleicher 
Weise ergibt der Zusatz der Eisen(II)-Losung (1) zu einer kom— 
biniertcn Losung (2), (3) eine unvollstandige Umwandlung von 
loslichem Eisen in Magnetit. 

Die Temperatur des Gemisches Oder Breies nach der Vereinigung 
der Losungen (1), (2) und (3) wird bei mindestens 5°° c i vorzugs— 
weise im Bereich von etwa 100 bis 150°C gehalten. Halt man die 
Temperatur an der oberen Grenze dieses Bereichs, dann fallt ein 
Magnetit-Endprodukt von groBerer Dichte und kleinerer Oberflache 
als bei niedrigerer Temperatur an. 

Der verc;utliche Reaktionsablauf (bei dem die Losungen (1) und 
' (2) Schwef elsaure enthalten) 'geht wie £0Lgt vor sich: 
Fe 9 (S0 4 ) $ + FeSO^ + 8 NH^OH — > Fe^ + 4 (NH^SO^ + 4 H 2 0 (1) 

Weben dieser Reaktion finden.noch Seitenreaktionen statt, wie ange 
nommen wird, und zwar: 
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Fe 2 (S<V 3 + 6 W V H 2 Pe(OH) 3 + 3 (NH^SG^ 

FeSO^ + 2 NH^OH — > Fe(OH) 2 + (RH^SO^ 

2 Fe(OH) 3 + FeSO^ + 2 KH^OH -> Fe^ + (NH^SO^ + 4 H 2 0 
Fe(0H) 2 + Fe 2 (SO^) 3 + 6 NH^OH -> Fe^ + 3 (NH^SO^ 

- + 4 H 2 0 

Diese Gleichungen zeigen klar,- da£ Ammoniak zur Fallung von 
Magnetit notwendig ist. Die kleinste Menge des erf orderlicben 
Ammoniaks ist das stb.chiometriscbe Equivalent zur Menge des 
Sulfatscbwefels in der. vereinigten Lbsung. So werden 2 Mol Am- 
moniak fiir jedes vorhandene Mol Sulfatschwef el benbtigt. Lbsun- 
gen von Eisen(III)- und Eisen(II)-Sulfat erfordern daher 3 und 
2 Kol Amoniak je Mol Eisen. Zusatzlich mussen 2' Hoi Ammoniak fiir 
jedes Viol freie Scbwef elsaure, das in der vereinigten Lbsung 
vorhauden ist, vorgeseben werden. V/ie bereits erwabnt, ist die 
beste Methode zur Sicberung des Vorhandenseins einer ausreioben- 
den Menge-- an Ammoniak im Geraiscb Oder Brei aus der Vereinigung 
- der drei Lbsungen die uberwachung seines pH-Wertes. Betragt 
dieser 5,4- Oder mebr, braucht zusatzlicbes Ammoniak nicht mehr 
zugegeben zu werden. 

Grundsatzlicb ergibt eine Bewegung des Gemiscbes ein feineres 
• Produkt. Daber kann die GrbQe des Endprodukts bis zu einem ge- 
wissen AusmaB durch die Intensitat, mit der das Gemisch wahrend 
der Reaktion gerubrt wird,. gesteuert' werden. 

Verscbiedene sogenannte "oberf lacbenaktive Agentien" bann man dem 
" Ge,miscb zugeben, um die Gestalt und GrbBe der ausgefallten 
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Hagnetit-Teilchen zu beeinf lussen . Hierflir geeignete Agentien 
sind unter den Warenzeichen .Goulac, Dextrin, Orz&n , Tween 60, 
EMA-1103, Spa 85 und Aerosol C-61 erhaltlich. In der Regel 
reicht eine Konzentration von etwa 0,5 g/Liter von diesem Agens 
im Gemisch aus, urn diesen Zweck zu erfiillen. 

Nach der Vervollstandigung der'Reaktion konnen die Magnetit- 
Teilchen aus der Fliissigkeit durch Filtration abgetrennt und mit 
ublichen Hitteln getrocknet werden. Wahrend des Tfccknens agglc- 
inerieren die Teilcben in der Regel;- die Agglomerate lassen sicb 
aber in den meisten Fallen miihelos zerkleinern. Werden z. B # 
die Teilcben mit Wasser gewaschen und bei 100°C getrocknet, 
dann aggloraerieren sie' zu sehr brockeligen Klutnpen, die aber 
durch Vermahlen leicht zerkleinert werden konnen. Wascht man die 
Teilcben mit Aceton und trocknet man im Vakuum,- dann agglome- 
rieren sie zu einem weichen Produkt, das sicb ebenfalls obne 
Scbwierigkeiten zerkleinern lafit. 

Die erbaltenen Magnetit-Teilchen baben durcbwegs eine kugelige 
Gestalt und einen GroBenbereich von etwa 200 bis 500 ft. Zuweilen 
sind sie durch Eisenbydroxid verunreinigt , das durch eine Hitze- 
behandlung in neutraler Atmosphare in Magnetit umgewandelt wer- 
den kann. 

Beispiel 1' 

Dieses Beispiel zeigt die Wirkung, welche die Reihenfolge der 
Vermiscbung def Eisen( ir)-Losung (1), der Eisen(III)-L6sung (2) 
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unci der auiuioniakalischen Losung (3) auf die Absitzgeschwindig- 
koit des gefallten Magnetits ausiibt. Proben solcher Losungen 
wurden in verschiedenen. Reihenfolgen vermischt, urn eine Anzahl 
von Chnrgen herzustellen, von denen eine jede ein Volumen von 
70G ml besafi und 10 g/Liter Eisen enthielt. Die Molverhaltnisse 
von Fe + *V Fe +++ und Ammoniak in den Ghargen betrugen:. Fe +++ /Fe ++ 
= 2:1 und ^7 > ^ e Q es = 4 : 1 • Zu einigen. Chargen wurden 
0,5 g/Liter oberf lachenaktives Mittel (EMA-1163) zu anderen 
nichts hinzugesetzt. Die Ghargen wurden jeweils auf einer Tem- 
peratur von 5°°C iiber eine.Stunde gehalten. 

Figur 1 zeigt die Wirkung der Vermischungsf olge auf die Absitz- 
geschwindigkeit des gefallten Magnetits. Die Figur zeigt klar v 
daft die Absitzgeschwindigkeit am geringsten ist, wenn die L6- 
sungen (1) und (2) der Losung (3) zugesetzt, und am groSten ist, * 
wenn die- Losung (1) einem Gemisch aus den Losungen (2) und (3) 
zugegeben werden.. Es wird angenomtnen , daB das feste Produkt aus 
der ersten Mischfolge langsamer ^bsitzt, als das aus der zweiten 
Reihenfolge, weil das Produkt der ersten Mischfolge ersichtlich' 
f einer als das Produkt der zweiten Reihenfolge 1st. Da ein fei- 
neres Produkt den Vorrang besitzt, wird auch die erste- Misch- 
folge bevorzugto 



Dieses Beispiel erlautert die Au-swirkung des. Molverhaltnisses von 
Fe +++ /Fe" l_+ auf die Absitzgeschwindigkeit des gefallten Magnetits. 



Beispiel 2 
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Proben von 7^0 ml wurden durch Zugabe verschiedener Mengen einer' 
Eisen(ill )-Ionen enthaltenden Losung zu einer LSsung von freiem 
Ammonia k und Lisen(II)-Ionen hergestellt. Die Gesamtkonzentra- 
tion an Bisen in den Proben war angenahert 10 g/Liter, das Mol- 
verhaltnis NH^/ FeQ es betrug 4. Zu einigen iroben wurde ein 
oberf lachenaktives Mittel gegeben. 

Die Proben wurden eine Zeit lang bei 50°C gehalten. Die Absitz- 
geschwindigkeit des Magnetits in den Proben wurde durch periodi- 
sche Kessungen der Hohe der Zone aus der klaren Losung oberhalb 
des dunklen magnet ithaltigen Breies ermittelt. Die Ergebnisse 
zeigt Figur 2. „ 

Aus Figur 2 geht eindeutig hervor, daB die schnellste Absitz- 
geschwindigkeit bei eine m Verhaltnis Fe +++ /Fe ++ von 3:1 und 
die langsamste bei einem Verhaltnis von 1 : 1 auftritt. Die lang- 
same Absitzgeschwindigkeit ist verrnutlich auf die Gegenwart von 
Fe(0H) 2 zuriickzufiihren. Die Magnetit-Teilchen, die aus Proben 
gefallt wurden, die ein oberf lachenaktives Mittel enthielten, 
setzteh sich langsamer ab und zeigten so, dafi' sie wahrscheinlich 
etwas f einer waren als die Teilchen, die in Proben ohne ober- 
f lachenaktives Mittel ausfielen. 

Das Magnet it-Produkt wurde in Hinsicht auf seine raagnetischen 
Eigenschaf ten iiberpriift; es ergab sich, dafi ein Magnetit mit den 
besten magnetischen Eigenschaf ten erhalten wird, wenn * sich das 
Verhaltnis Fe +++ /Fe ++ im Bereich von 2 : 1 zu 1 : 1 bewegt. 
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+ 4**+ + 

Auswi rkung des Molverhaltnisses von Fe /Fe 
auf das Absitzen von Magnetit (1) in Abwesenbeit 
und. (2 ) in Gegenwart eines oberf lachenaktiven 
Mittels (*MA-11Q5). ~ : ' 

Bedingungen: 50°C; 10 g/Liter Eisen; Molverhaltnis 
NH 3 /Fe = 4; 

Mexhode: c); Charge von 700 ml im Kolben, 
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Auswirkung der Art der Ma^netitf allunK 
auf das Absitzen: .. - .. ....... 

Bedingungen: 50°C; 10 g/Liter Eisen; kein oder .0,5 g/Liter 
. . . oberf lachenaktives Mitt'el; . . . 

Molverhaltnis Fe ++ + /Fe + - = 2/1 ; 

Nolverhaltnis NH^/Fe = 4/1 » 
Chargen von 700 ml im Kolben. 

Art der Vermischung der Losungen: 

a) Zugabe von NH, zum Gemisch def ^Losungen von 
™ ?++/-++ -3 

-ee /*e +++ ++ 

b) Zugabe der Losungen von Fe /Fe zur 
Losung von NH, 



c) Zugabe der LSsun| von Fe +++ zum Gemiscli der 
•Losungen von Fe /NH^ 
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